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©) Produit de conflserle ou pharmaceutlque a revetement sans sucre obtenu par drag6if icatlon dure et son procede de 



preparation. 

Produit de confiserie ou pharmaceutique a revetement 
sans sucre obtenu par d rage If i cation dure, ce revetement 
etant essentiellement cristallise et comportant au moins 
90% en polds de maUitol. 
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Prpfluit <fe gQnfigerie ou pharm a ceutiaue £ rev^tem^nf. 
gfrflg gucre obtenu par drageification dure 
et gon proc<§d£ de preparation 

L 1 invention a pour objet un produit de confiserie 
ou pharmaceutique a revStenent sans sucre obtenu par dra- 
geification dure. 

Elle vise egalement le proced6 de preparation de 
ce produit. 

La drageification dite "dure" se distingue de la 
drageification dite "tendre" en ce sens que la matiere 
constitutive du revetement est cristallis6e , l'eau conti- 
nue dans ladite matidre etant 6vapbr6e. 

On connait deja des produits de confiserie, c'est- 
d-dire des chewing-gums, pdtes d mScher, bonbons et r6- 
glisses, et des produits pharmaceutiques sous forme de 
tablettes, comprimes ou bonbons & revetement sans sucre 
obtenus par drageif ication dure. 

Dans ces produits, le revStement sans sucre obtenu 
par drageification dure est A base de xylitol et, dans une 
moindre mesure, k base de mannitol . 

Plus r6cemment, la Societ6 Demanderesse a mis au 
point un proc6d6 de drageification dure permettant, contre 
toute attente, de realiser un revfetement du genre en ques- 
tion a base de sorbitol. 

Ce proc^de et le produit resultant donnent toute 
satisfaction mais, en raison des besoins sans cesse crois- 
sants des industries pharmaceutiques et de la confiserie 
en produits & rev&tement sans sucre obtenus par drageifi- 
cation dure, la Societe Demanderesse a poursuivi ses re- 
cherches et a eu le m6rite de trouver qu'il etait possible 
de realiser un revfetement du genre en question a base de 
maltitol. 

II s'ensuit que le produit de confiserie ou phar- 
maceutique 4 revStement sans sucre obtenu par drag6ifica- 
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tion dure, confonae & 1 1 invention, est caractdrise par le 
fait que ledit revltement est essentiellement cristallise 
et comporte au moins 90 \ en poids de maltitol. 

Et le proced6 de preparation du susdit produit est 
caract6rise par le fait que l'on applique un sirop de mal- 
titol 

- d'une richesse en maltitol sup6rieure k 92 % t de 
preference i. 95 \ en poids sur mati£re s^che, et plus pre- 
f erentiellement supferieure a 96 \, 

- d'une teneur en matieres s^ches de 50 4 70 % en 
poids, de preference de 55 a 65 % en poids et 

d'une temperature inferieure 70 # C et, de pre- 
ference de 45 d 65 *C, 

sur un lit en oouvement de noyaux 4 drageifier, la tempe- 
rature regnant dans ledit lit de noyaux en mouvement etant 
inferieure i 55*C et de preference de 20 i 40 # C f 
1' ensemble des susdites conditions etant choisies, £ I'in- 
terieur des gammes susmentionn6es , de telle maniere que, 
lorsque le sirop de maltitol arrive au contact des noyaux 
& drageifier, c'est-4-dire a la temperature r6gnant au 
sein du lit de noyaux en mouvement, il se trouve & un ni- 
veau de saturation de 0,7O 4 0,90 et, de preference, de 
0,75 4-0,90. 

Le fait que 1' ensemble des susdites conditions, 
seiectionnees comme indique, conduise a un revfetement de 
drageification dure 3. base de maltitol de qualit6 satis- 
faisante etait d'autant plus inattendu que, contrairemfent 
& ce qui se passe dans le cas de la drageification dure au 
saccharose — disaccharide comme le maltitol et de compor- 
tement voisin a celui du maltitol dans de nombreux autres 
domaines — la sur saturation entrainee par ces conditions 
n f est pas eievee alors que l'on devait normalement s'at- 
tendre A ce que la sursaturation n6cessaire a l r obtention 
d'une drageification dure de bonne qualite soit voisine 
dans le cas des deux disaccharides en question. 
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On rappelle que, par 1* expression "niveau de satu- 
ration - , on designe le rapport, pour une temperature don- 
nee, de la concentration du sirop exprimee en grammes de 
maltitol pour 10O cm 3 d'eau, sur la limite de solubility 
du maltitol, A la temperature donn6e, egalement exprimee 
en grammes de maltitol pour 100 cm 3 d'eau. 

Dans le tableau I, on a reuni pour un certain 
nombre de temperatures, les valeurs de la limite de solu- 
bilite du maltitol (exprimee en g/100 cm 3 ). 

TABLEAU 1 





Limite de solubilite 
(en g/100 cm ) 


20 


153 


25 


170 

w 


30 


181 


35 


193 


40 


210 


45 


226 


50 


241 



L* invention pourra £tre encore mieux comprise £ 
I 1 aide du complement de description qui suit et des exem- 
ples qui sent donn&s en rapport avec des modes de realisa- 
tion avantageux. 

Se proposant, par consequent, de fabriquer les 
produits de drageif ication conformes d 1 'invention, on s'y 
prend comme suit ou de fapon 6quivalente. 

Des noyaux a drageif ier du type conf iserie ou pro- 
duit pharmaceutique, "sans sucre" ou non, sont maintenus 
sous forme d'un lit en mouvement dans une cuve tournante 
de drageif ication de type conventionnel et 6quipee de 

« ■ 

moyens de contrdle de la temperature interieure. 

On applique, par exemple par pulverisation, sur 
ladite masse de noyaux en mouvement un sirop de maltitol 
dont la temperature est inferieure a 70* C et, de prefe- 
rence, de 45 a 65 # C 
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concentration en mati^res s&ches de 50 £ 70 % en poids , de 
preference de 55 k 65 \ en poids. 

La richesse de ce sirop en maltitol est sup6rieure 
5 & 92 %, de preference 4 95 \ r et, plus pr6f 6rentiellement 
encore, & 96 % en poids sur mati£re s^che. 

La temperature regnant dans le lit de noyaux en 
mouvement est maintenue A une valeur inf6rieure £ 55 *C, de 
preference de 20 a 40* C. 
10 On choisit la concentration en mati&res sdches du 

sirop de maltitol et la temperature du lit de noyaux £l 
I'interieur des susdites gamines de telle manidre que. 



i le sirop de maltitol arrive au 
4 enrober, il se trouve 4 un niveau de saturation de 0,70 
15 a O,90, de preference de 0,75 & 0,90. 

Dn exemple de sirop de maltitol ayant donne satis- 



97 r 1 % en poids 
1 r 1 \ en poids 
1,8 \ en poids . 
L 1 enrobage est effectue par cycles succesifs com- 



20 



prenant chacuh une premiere phase d' addition du sirop 
maltitol sur le lit de noyaux et une seconde phase pendant 
laquelle on arrete 1* addition tout en maintenant la rota- 

25 tion de la cuve et la temperature regnant au sein de 
masse de noyaux, 1 4 enveloppe dont ont 6te enrobes 
noyaux etant sechee et polie au cours de cette phase. 

L'epaisseur de 1 ' enveloppe est choisie en fonction 
notamment du noyau 3. drageif ier ou des ef f ets recherches . 

30 Pour fixer les idees, on peut realiser un rev§te- 

ment de par exemple environ 0,5 mm d'epaisseur en effec- 
tuant successivement de 15 4 30 additions, ce qui, compte 
tenu de la dur6e d ' une addition et du laps de temps sepa.- 
rant la fin d'une addition du debut de la suivante. conduit 

35 4 une duree totale de 1 1 operation de drageif ication 
1 1 ordre de 3 d 7 heures . 
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- aprds rechauffage d 75 *C, la gomme base est mala- 
xee dans un petrin du type KUSTNER muni d'une circulation 
d'eau chaude, en presence de la phase liquide constitute 
par le sirop de glucose hydrogen6 ; au cours de cette 6ta- 
pe, la phase solide constitute par le sorbitol poudre est 
ajoutee progressivement par petites quantites ; on incor- 
pore finalement les aromes et colorants, 

- apres poudrage de la p&te au mannitol , on effectue 
le laminage de la pate et son dtcoupage en coussinets de 
forme rectangulaire et d'un poids nominal moyen de 0,9 g. 

On place 500 g de ces coussinets dans une drageuse 
de laboratoire du type "LILLIPUT" commercialism par la 
Societe FROGERAIS, tquipee d'une soufflerie d'air rtgule 
permettant de maintenir constante la temperature du lit de 
coussinets, et d'une sonde thermometrique positionnee dans 
le lit. 

La drageuse est animee d'une vitesse de rotation 
comprise entre 22 et 25 tours /minute . 

Le sirop d ' enrobage a base de maltitol est mainte- 
nu a une temperature constante dans un bain-marie thermo- 
regule et il est ajoute par charges successives (cycles) 
de 13 A 30 g de sirop, 1 1 introduction se faisant en quel- 
ques secondes toutes les 3 4 7 minutes. Ce temps, separant 
la fin d'une introduction de 1 1 introduction suivante, per- 
met de r6aliser la cristallisation du maltitol et 1 • Evapo- 
ration de 1 * eau . 

Le sirop de maltitol utilise pour 1 * enrobage est 
essentiellement constitu6 de maltitol et d'une certaine 
teneur en sorbitol et maltotriitol . 

Avant de determiner par quatre series d 1 experien- 
ces successives les conditions optimales du procede de 
drageif ication dure au maltitol conforme & 1' invention, on 
a procede a deux experiences comparatives, consistant A 
operer dans les conditions de la drageif ication dure au 
saccharose et au sorbitol . 
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a) Experiences comparatives 

Le sirop de maltitol utilise est d'une richesse de 
95 \ en maltitol, de 1 , 6 % de sorbitol et de 3,4 % en mal- 
totriitol. 

Les conditions de la premiere experience compara- 
tive (celles de la drag6if ication dure au saccharose) et 
de la seconde (celles de la drageif ication dure au sorbi- 
tol), ainsi que les r6sultats obtenus, sont precises dans 
le tableau II. 

TAfrL EA P II 



N* de 1' experience 


1 


2 


xichesse du sirop 


95 % 


95 % 


matiere seche du sirop 


80 \ 


70 % 


temperature du lit eh. mouvement 


30'C 


30'C 


temperature du sirop 


60'C 


40*C 


nombre de cycles 


10-15 


10-15 


poids de sirop mis en oeuvre 
en grammes environ 


180 


180 



Dans les deux cas, les produits drag6ifi6s obtenus 
ne donnent pas satisfaction ; des defauts de surface tres 
prononc^s sont apparus et s 1 expliquent par une cristalli- 
sation trds lente et irr6guli£re, ce qui oontre qu'il 
n'est pas possible d'obtenir une drageif ication dure au 
maltitol repondant aux exigences de la pratique en repre- 
nant simplement, ce qui 6tait a priori logique, les condi- 
tions connues avant tout pour la drageif ication dure au 
saccharose . 

b) Experiences ef f ectu6es en vue de la determina- 
tion des conditions optimales de richesse en 
maltitol d u sirop utilise 
A I 1 aide de quatre sirops de maltitol de richesses 
differentes, on a realist, dans des conditions par ail- 
leurs identiques et & I'aide de 1 • appareillage pr^cedea- 



ment 
les 
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d6crit, les experiences 3*6 dont les conditions et 

sont reportes dans le tableau III. 
La ligne r6serv6e 



l f ai 



du symbolisme suivant, de d6finir la quality de 1 
ication obtenue. 



mauvais 
trds m§diocre 

-e 

* e 



60 % 
titol 



ooo 
oo 
o 

X 

bon xx 

tr£s bon X xx 
Les quatre sirops de maltitol mis en oeuvre sont i 
matures seches et presentent une richesse en mal- 
spectiveoent de 92, 95, 96 et 97 \. 

TABLEAU JJJ 



J W de 1 ' experience 


3 


4 


I 5 


I 6 


1 richesse du sirop 


92 % 


I 95 % 


I 96 % 


J 97 % 


1 matiere seche du sirop 


60 \ 


60 % 


60 \ 


60 % 


1 temperature du lit 
j en mouvement 


30*C 


30*C 


30*C 


30*C 


J temperature du sirop 


5Q'C | 


50"C| 


50 e C 


50"C 


J nombre de cycles 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


[ poids de sirop mis en oeuvre 


25Q ^3] 


250 g 


250 g 


250 g 


| niveau de saturation 


0,76 I 


0. 79 j 


0,80 


0,83 


appreciation 


oo I 


o 


XX 


xxx 



On constate gu'a 96 et 97 % de richesse, les dra- 
geifications obtenues sont tout a fait correctes, la 
tallisation du maltitol s'est realisee de maniere 
reguliere et necessite seulement un temps de sechag* lege- 
rement superieur dans le cas du sirop a 96 % de richesse. 
Les produits correspondants presentent une croustillance 
et une saveur sucree agreable. 
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Pour les sirops 4 95 et 92 \ de richesse, dans ces 
conditions, les chewing- gums ont tendance £ coller entre 



5 sxrop 



sont longs, ces d^fauts s'accentuant dans le cas du 
i 92 \. 

c) Experiences effectu£es en vue de la determina- 
tion des conditions optimales de t* »n^MJf ftn 
matieres sdches du sirop utilis6 . 
Dn sirop d'une richesse de 97 % en maltitol a 6te 
pour six teneurs en matieres s^ches diff6rentes, & 
respectiveaent 45, 50, 55, 60, 65 et 70 \, ce qui 
correspond aux experiences 7 4 12. 



donnes dans le tableau 
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IV. 
TABLEAU 



N* de 1* experience 


7 


8 


9 


10 


11 


12 


richesse du sirop 


97 \ 


97 \ 


97 \ 


97 % 


97 \ 


97 % 


matiere seche 
du sirop 


45 \ 


50 % 


55 \ 


60 % 


65 \ 


70 % 


noobie de cycles 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


poids de sirop 
mis en oeuvre 


333 g 


300 g 


275 g 


250 g 


230 g 


214 g 


niveau de saturation 


0,44 


0,53 


0,80 


0,83 


0,99 


1 ,25 


appreciation 


o 


X 


XX 


XXX 


X 


oo 



20 



25 



30 



On obtient de bons r6sultats pour des teneurs en 



de 50 i 65 \ et 
pour des matieres seches de 55 a 60 % 

Au-deld de 65 \, la 
is d6fauts de surface 
50 \, les chewing-gums sont collants 



est irr6gu- 
; au-i 



35 



1 1 



0201412 



d) Experiences effen 




VUe de la de 



avec 
de 



tlOn dies conditions op-bib les du point: de yi ?ff 
de la temperature regnant an se in du lit flg 
novaux ep m nuvement . 

On met en oeuvre un sirop de maltitol a 6.0 * de 
seches et d'une richesse de 97 % en maltitol. 

les 6 experiences (n* 13 a 18) effectuees 
sirop, la drageif ication a 6te r6alis6e a 



le sirop d 'alimentation 6tant 

Les conditions et les 
report6s dans le tableau V. 

TABLEAU V 



au sein du lit 
maintenu a 50*C. 
resuitats de ces 



en mouvement , 



N* de Inexperience 


13 


14 


15 


1 6 


1 7 


1 8 


temperature du lit 


10*C 


15"C 


20 *C 


30*C 


40 # C 


50 'C 


nombre de cycles 


10-15 


10- 15 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


poids de sirop 
mis en oeuvre 


250 g 


250 g 


250 g 


250 g 


250 g 


250 g 


niveau de saturation 


1 . 07 


1 


0, 95 


0,81 


0, 69 


0 ,60 


a ppreciation 


oo 


o 


X 


XXX 


XX 


o 



II 

a 



apparait d 1 1 examen de 



du 



que 1 1 on a 
20 



40*C. 



PU 



Dans ces conditions, les produits obtenus presen- 
une bonne cristallinite de la couche ainsi qu'une 
stabilite au stockage . 
En raison du ramol lis semen t des coussinets, on n'a 
proceder <i aucune experience a des temperatures sup6- 
& 50'C. 

e) EyP^rj^ences effectu^s ^ vue de la determina - 
tion fles conditions optimal^ s du point de vue 
de la temperature du sirg >p- 
On a effectu6 six experiences (19 & 24) en utili- 
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5 ant le sirop des experiences 13 i 18 f la temperature du 
lit ayant 6te maintenue A 30 *C. 

Les autres parametres des essais et les r6sultats 
obtenus sont regroup6s dans le tableau VI. 

TAJBIiEAD VI 



15 



N* de 1* experience 


19 


20 


21 


22 


23 


24 


temperature 
du sirop 


40*C 


45"C 


50*C 


60*C 


65'C 


70*C 


nombre de cycles 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


10-15 


poids de sirop 
mis en oeuvre 


250 g 


250 g 


250 g 


250 g 


250 g 


250 g 


niveau de saturation 


0,81 


0,81 


0,81 


0,81 


0,81 


0,81 


appreciation 


o 


XX 


XXX 


XX 


o 


oo 



Au vu de ces r£sultats, on constate qu'il est pre- 
ferable de travailler dans les conditions de 1 ' experience 
avec un sirop de maltitol maintenu d une temperature de 45 
20 a 60 # C. 

Au-dela de 60*C, apres ajout du sirop , dans un 
premier temps, les chewing-gums collent entre eux puis il 
se produit une cristallisation rapide mais irr6guli6re ; 
au-dessous de 40*C, la repartition de la couche cristalli- 
25 ne devient moins bonne et les temps de sfecbage augmentent 




* * 

A 1 ' examen de 1 1 ensemble des r6sultats obtenus 
dans les experiences 3 i 24, il apparait cjue, pour obtenir 
une drag6ification de qualite, il y a lieu d'operer a un 
niveau de saturation de 0,7 k 0,9. 

EXEMPIiE 2 

Drag6if ication dure de produits de compression. 

Les noyaux & dragdifier ont prepares a I'aide 
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10 



15 



20 



d'une presse rotative a haut rendement du type 
commercialisee par la Societe WILHELM FETTE GmbH. 

Le produit utilise est constitue par du 

20/ 60, aromatise a la 
comportant 0,3 % en poids d'un lubrifiant constitue 



P 1000, 



poudre de marque NEOSORB ® 



* ^ » 



par du 



Les comprimes de sorbitol ainsi P r6par6s, d'un 
poids moyen de O r 5 g, sont ronds et biconcaves. 

On en utilise 500 g. 

est conduite au moyen de 1 ' appa- 
reillage precedemment utilise pour la drageif ication des 
chewing-gums ; on a chaque fois P roc6d6 a 10-15 ajouts, 
espac6s de 10 minutes chaque fois, de 15 g de maltitol . 

Comme le montrent les r6sultats des 10 experiences 
(25 a 34) rfealisdes avec ces comprimes et rassembl^s dans 
le tableau vii, la dragSif ication de ces comprimes donne 
des produits de quality, dans la mesure o0 l'on maintient 
les conditions de niveau de saturation 6tablies pour la 
drageif ication des chewing-gums. 

Les produits obtenus presentent une bonne cristal- 
linitd de couche, une bonne stability au stockage et une 
certaine crous til lance lors de la d6gustation. 

TABLEAU VTT 



25 



30 




richesse du sirop 



matiere seche 
du sirop 

temperature du lit 
niveau de saturation 
appreciation 



97 Z 



45 Z 



30*C 



0.44 



97 Z 



60 Z 



30*C 



0, 83 



xxx 



97 Z 



55 Z 



30*C 



0.8 



xxx 



96 Z 



60 Z 



30*C 



0.8 



xx 



97 Z 



60 Z 



40*C 



0.69 



xx 



97 Z 



50 Z 



30*C 



0,53 



97 Z 



45 Z 



30*C 



0.44 



92 Z 



60 Z 



30*C 



0.76 



oo 



97 Z 



60 Z 



50*C 



0,60 



97 Z 



60 Z 



60"C 



0,48 



ooo 



35 
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ESEHEIeE 3 

Drag6if ication dure de bonbons "sucre cuit" du type "sans 
sucre" . 

On a prepare des bonbons de sucre cuit en 6vapo- 
rant jusqu'd une humidity r6siduelle de O r 5 \ un hydroly- 
sat d'amidon hydrog6n6, commercialise sous la marque 

LYCASIN w 80/55 . 

Ces bonbons ont 6t6 mis sous forme de spheres d'xm 
diametre moyen de 1,5 en et d'un poids moyen de 0 r 9 g. 

Pour la drageif ication, on a utilise le materiel 
et les conditions de mise en oeuvre d£crites plus haut. La 
temperature du lit a 6t6 dans tous les cas maintenue 4 une 
valeur inferieure ou au plus 6gale A 60* C r cette valeur 
6tant impos6e par la matidre constitutive des noyaux. 

Le sirop d ' une richesse de 97 % en maltitol est 
ajoute A 10-15 reprises i raison de chaque fois 13 g 
toutes les 10 minutes & une quantity de 500 g de bonbons. 

On a proc6d6 & 4 experiences (35 4 38} et les con- 
ditions et r6sultats pdrt6s dans le tableau VIII confir- 
ment qu'il est possible de r6aliser la drageif ication au 
maltitol de bonbons cuits, 4 condition de travailler dans 
les conditions de niveau de saturation 6tablies dans le 
cas des chewing-gums et dans celui des comprimds. 

TABLEAU VIII 



N* de 1* experience 


35 


37 


38 


39 


matiere seche 
du sirop 


70 % 


60 \ 


55 \ 


50 % 


temperature du lit 


30*C 


40*C 


30'C 


30*C 


temperature du sirop 


50*C 


50*C 


50*C 


50"C 


niveau de saturation 


1, 25 


0,69 


0,8 


0,53 


appr eciation 


o 


XX 


XXX 


X 
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Comme il va de soi et comme il r6sulte d'ailleurs 
d6ja de ce qui precede, 1' invention ne se limite nullement 

i 

k ceux de ses modes d ' application et de realisation qui 
ont 6t§ plus specialement envisages ; elle en embrasse, au 
contraire, toutes les variantes . 
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REVKND I CATIONS ~ 

1 . Produit de conf iserie ou pharmaceutique 4 
revltement sans sucre obtenu par drageif ication dure, 
caracteris6 par le fait que ledit revfrfcement est essen- 
5 tiellement cristallis6 et comporte au moins 90 % en poids 
de maltitol . 

2. Precede de preparation d'un produit de confi- 
serie ou pharmaceutique A revfrtement sans sucre obtenu par 
drageif ication dure, caract6rise par le fait que 1 1 on 
10 applique un sirop de maltitol 

- d'une riches se en maltitol sup6rieure a 92 %, de 
preference 4 95 % en poids sur matiere s£che, et plus pre- 
fer enti ell ement sup6rieure 4 96 \ r 

- d'une teneur en matidres sdches de 50 4 70 \ en 
15 poids, de preference de 55 & 65 \ en poids et 

- d'une temperature inferieure a 70 *C et r de pre- 
ference de 45 4 65 *C, 

sur un lit en mouvement de noyaux 2l drag6ifier, la tempe- 
rature regnant dans ledit lit de noyaux en mouvement etant 

20 inferieure a 55 *C et de preference de 20 d 40*C, 

1 ' ensemble des susdites conditions etant choisies, k I'in- 
terieur des gammes susmentionn6es , de telle maniere que, 
lorsque le sirop de maltitol arrive au contact des noyaux 
a drageif ier, e'est-a-dire & la temperature regnant au 

25 sein du lit de noyaux en mouvement, il se trouve & un ni- 
veau de saturation de 0,70 & 0 r 90 et, de preference, de 
0,75 & 0,90. 
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